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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

(§) Feststoffpraparationen 

@ Feststoffpraparationen, enthaltend 

a) eine teste Phase wenigstens einer organischen Wirk- 
stoff-Verbindung, 

b) ein organisches, in Wasser dispergiertes Tragermedi- 
um ( enthaltend ein in Wasser nicht mischbares organi- 
sches Losungsmittel und ein darin losliches oberflachen- 
aktives Mittel, . 

c) ein wassriges Tragermedium, enthaltend ein in Wasser 
vollstandig losliches oberflachenaktives Mittel, und 

d) gegebenenfalls ein Dispergiermittel fur die Phase in ei- 
nem organischen Tragermedium. 
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DE 100 28 411 A 1 

Beschreibung 

10001] Die Erfindung betriffi Feststoffpraparationen, ein Verfahren zu ihrer Herslellung sowie ihre Vemendung. 
0002 Fe.nteihge pLkulare Feststoffpraparationen konunen in vielen Geb.eten des ^^.^^^L^ 
nik vor und Sen in den allerme.sten Fallen aus Feststoffen, d.e entweder in wassngen oder » organ.schen Trager- 
med^en suspendiert und stabilisiert sind, die in den jeweiligen Anwendungsmedien losbch oder mtsehbar nnd 
(0003] Als Beispiele sind zu nennen: 

- Praparationen organischer oder anorganischer Pigmente auf dem Farb-Lack-Gebiet zur He^tellung von Be- 
schichtuneen sowie zur Einfarbung naturltcher oder synthetischer Matenahen (vgl. EP-A-735 1U9). 

- frtPtZ^W^to^te in den jeweiligen Medien unloslich oder teillosbch stnd w» z. B. bto-aktrve 

Wl ^£tZ^^^ wie z. B. Dispersionsfarbstoffe oder Pigmente fur Tmten, insbesondere 
Drucktinten, wie z. B. Drucktinten fur den InkJet-Druck (vgl. EP-A 518 225). 

[00041 Fur eine Reihe von lechnischen Anwendungen erfullen jedoch Feststoffsuspensionen nicht die geforderten Ei- 
genscnaften und weisen noch gravierende Nachteile auf. Stellvertretend seien hier nur e.mge Betsp.ele aus verschrede- 



nen Gebieten genannt: 

20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



55 



60 



65 



a) Feststoffpraparationen von im Anwendungsmedium chemisch nicht-bestandigen Feststoffen, so z. B. konnen 
tok WsLSwcisc hydrolytisch unbestandige bio-aktive Wirkstoffe nur in 
St unTzur Anwendung z B. in Beschichtungen gebracht werden; verbunden damit sind okologische Nachteile 
^S^M^i^ Verwcndung von fluchtigen Losungsmitteln; die Anwcndung insbesondere uber wass- 
riae S'vsteme ist bisher noch nicht zufriedenstellend gelost. . 
of wE SnTuerungen von in wassngen Systemen unldslichen Feststoffen wie z. B. bto-akttve W.rkstoffe 
Lta of. noTeine ungenugende biologische Wirkungsstarke itn Vergleich zu adaquaten Losungen der W.rk- 
stoffeTn olganischen Losungsmitteln bedingt beispielswe.se dutch ungenugende *rg*^£££^ 
keit der Wirkstoffe auf den zu benetzenden Substrain. Die Zugabe von oigan.schen Trager- bzw. Transportmedien 
£ die was Sgen Praparationen ist aus Stabilita.sgrunden nur begrenz, moglich, und geltngt oft nur nut mWa ser 
mZZ oSche Losungsmitteln, die in der Regel keine ausreichende bio-aktive oder verstarkende Wirkung 
beV itzen Ahemafiv verwendtt man Losungen der Wirkstoffe in Losungsmitteln, die in Wasser emulgterbar sind. 
SeTder Sach begTenzten Loslichkeifder W.rkstoffe in diesen Losungsmitteln und mdghchen okologtschen 
Semen ist die Anwf ndung derartiger Svsteme begrenzt. Insbesondere werden noch Praparationen an b o og.sch 
55 JSSlSien und die bioaltive Wirkung fordemden Losungsmitteln, wie z. B. naturhchen Olen, gesucht, d.e ,n 
wassrieen Medien zur Anwendung kominen konnen. 

S SenS Dwcktinten fur den Ink Jet Druck basieren heule z. B. auf Suspens.onen extrem fetnte.hger orga- 
n scher S»«e Ser RuR in einem wassrigen Tragermedium (vgl. EP-A 518 225), das neben Wasser erheb tche 
AnS le ve 8 rschiSener MchLger Losungsmfttel wie z. B. N-Vinylpyrrolidon und Alkoho e sow.e wasserlosl.che 
ierflthenakt ve Mttel zur Itabilisierung der Pigmentteilchen und zur Verbesserung der Substratbenetzung, t. A. 
Panie oder Tex il e Slten Diese Drucktinten besitzen noch eine Reihe von Nachteilen, insbesondere h.nsichthch 
^SSSSSSSSi^ des Druckverhaltens und der Brillanz der Farben im Vergleich zu Ttnten aut Basts 

ZSXfS SwS^d erne pigmentierte Ttnte fur den Ttntenstrahldruck auf Basts von RuB bzw. Pig- 
ment in Form etner Mikroen ulsion beschrieben, die aus 3 Phasen zusammengesetzt tst - e.ner nussigen hydropht- 
ESSptae (Wasser + wasserloshche Losungsmittel), einer nussigen hydrophoben chskont.nuicri.- 
AeSESuSdMr festen Phase (Pigment), die in die diskontinuierltche Phase dispergiert ,st Man verwendet 
ein Ten dge nisch aus e.nem Emulgator zur Erzielung der gewunschten Fl«^ig-™ s ^ ren ^^ h \ U "^" 
Coemuleator zur Stabilisierung der Grenzfl ache des Systems. Das Tensidgem.sch w,rd nur uber die hydroph.le 
^a zu Ifuhn zuSzlich konnen den Coemu.gatoren vergleichbare Tenside zur 

der diskontinuierlichen Phase verwendet werden. Ein Nachtetl dteses Systems besteht in der Tatsache dass Goe 
mulfatoXve^endet werden, die sowohl in der hydrophilen wie in der hydrophoben Phase losbch s,nd, wodurch 
Z KuchleTde ^InsTabilita infolge teilweiser Trennung von Feststoff und disperser hydrophober Phase sowte 
ilSnz Oder Entmischung besteht - sei es im Verlauf des Herstel.prozesses oder der Lagerung der auf dem Sy- 

stem aufbauenden Drucktinten. . . nYif j:- che ir e _ 

d) FesLstoffpraparationen von nanoskaligen anorganischen P.gmen.en w,e z. B. ox.dtsche oder ^^™*JJJ^ 
ramiken (v E l EP- V915 137, WO-A 99/27024), die in wassrigen Systemen angewendet werden konnen, sind heute 
nu t Fonn wassnger Suspensionen bekannt. Diese sind hinsichtlich ihrer Stabilitat gegen Reaggregation tnsbeson- 
Z* b?"tX wLriger'verdunnung oder bei Anwesenheit von anorganischen Salzen noch ntch. befnejgend 
e w5«rige Piementpriparationen zur Einfarbung von wasserbasierenden Holzschutzm.tteln w,e z^B. ch omhal- 
nee od; r Ihromfreie fixie'rende W.rkstoffsalzldsungen (Impragniermittel) sowte ^^^^^S^ 
Deckfarben sind oft nicht ausreichend dispersionsstabil itn Anwendungsmed.um z. B. aufgrund zu hoher Sa lzkon- 
• zentra^on oder zeieen mangelnde Subs.ratbene.zung bzw. Ausflockung der Pigtnente Agglomerat.on; auf den. 
^ubsSrBeVondL'aufdemGebietderwa^ 

netrierende, agglomeratfreie und intensiver farbende Pigmentpraparat.onen gesucht. 

100051 Die Aufeabe der vorlicenden Erfindung besland darin, ein Formuliemngssystem fur feinleilige partikulare 
D auf^igen, das dte obcn beschriebenen' Nachteile in wassrigen Anwendungsmedien adress.er, und zu emeu. 
groBen Teil ubenvindet. 
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|()()()6] Aufgabe ist insbesonSIRtie Berekstellung von stabilen Praparationen partikull^^eststoffe rnit einer Wasser- 
loslichkeil von weniger als 1,0, insbesondere weniger als 0,1 g/1 bei 20°C in einem nicht-wasserldslichen oder -rnischba- 
ren. bei Raumtemperatur nicht fluchiigen organischen LosungsmitteL 

'|0007] . Uberraschenderweise wurde gefunden, dass die geschilderte Aufgabe mil Feststoffpraparationen gelost werden 
kann enthaltend 5 

a) eine feste Phase wenigstens einer organischen WirkstofF-Verbindung, 

b) ein organisches, in Wasser dispergierbares Tragermedium enthaltend ein in Wasser nicht mischbares organisches 
Losungsmittel und ein darin gelostes oberflachenaktives Mittel, das in dern wassrigen Tragermedium c) eine Los- 
lichkeit von < 1 ,0 g/1, vorzugsweise < 0,1 g/1 bei 20°C besitzt, 10 

c) ein -wassriges Tragermedium enthaltend ein oberflachenaktives Mittel, das in Wasser eine Loslichkeit von > 
10 g/1, insbesondere > 100 g/1 bei 20°C besitzt und 

d) gegebenenfalls ein Dispergiermittel fur die feste Phase in dem organischen Tragermedium. 

10008] Durch die Mitanwesenheit des wassrigen Tragermediums c) bilden die Komponenten a) und b) vorzugsweise 15 
zusammen eine homogene diskontinuierliche Phase mit einer TropfengroGe von weniger als 50 urn, vorzugsweise weni- 
ger als 20 urn und die Feststoffe der Komponente a) liegen in dem organischen Tragermedium b) dispergiert vor. 
[0009] Unter organischen Wirkstoff-Verbindungen werden im Rahmen dieser Anmeldungen bioaktive, amorphe oder 
kristalline synthetische oder naturliche Verbindungen verstanden. Als bioaktive Wirkstoffe seien solche aus der Gruppe 
der pharmazeutischen Wirkstoffe sowie der Pflanzenschutzmittel, insbesondere Biozide, Mikrobizide, Pestizide, wie 20 
Fungizide, Bakterizide, Viruzide, Herbizide, Insektizide, Akarizide, Nematizide, Pflanzenwuchsregulatoren und \bgel- 
repellents sowie Desinfektionsmittel genannt. 

|0010] Dabei sind insbesondere Wirkstoffe mit einem Schmelzpunkt. oberhalb von 40°C bevorzugt. Besonders bevor- 
zugt sind solche Wirkstoffe mit einer Wasser loslichkeit von weniger als 1,0 g/1, insbesondere weniger als 0,1 g/1 bei 

20°C. 

[0011] Als Beispiele fur Fungizide seien genannt: 

2-Anihno-4-methyl-6-cyclopropyl-pyrimidin; 2\6 , -Dibroino-2-methyl-4 , -t.rifluorornethoxy-4 , -trifluoromethyl-l,3-thia- 
zol-5-carboxanilid; 2 ? 6-Dichloro-N-(4-trifluoromethylbenzyl)-benzamid; (E)-2-Met.hoxirnino-N-methyl-2-(2-phenoxy- 
phenyl)-acetamid; Aldimorph, Anilazin, Azaconazol, Azoxystrobin. 
Benalaxyl, Benomyl, Bitertanol, Blasticidin-S, Brornuconazole, Bupirimate, 
Carbendazim, Carboxin, Chinomethionat (Quinomethionat), Chlorothalonil, Cyrnoxanil, Cyproconazole, Carpropamid; 
Dichlorophen, Diclobutrazol, Dichlorluanid, Dicloran, Diethofencarb, Difenoconazol, DimethirimoL Dimethomorph, 
DiniconazoL Dithianon, Dodine, Drazoxolon, 
Epoxyconazole, Ethirirnol, Et.ridiazol. 

Fenarimol, Fenbuconazole, Fenhexainid, Feniiropan, Fenpiclonil, Fenpropidin, Fenpropimorph, Fluazinain, Fludioxo- 35 
nil, Fluqui'nconazole, Rusilazole, Flusulf amide, Flutolanil, Flut.riafoh Foset.yl-Alurninium, Fhthalide, Fuberidazol, Fura- 
laxyl, 
Guazatine. 

Hexaconazol, Hymexazol, 

Imazalil, Imibenconazol, Irninoctadin, Iprobenfos (IBP), Iprodion, Isoprothiolan, Iprovalicarb, 40 
Kresoxim- methyl, 

Mepanipyrim. Mepronil, Metalaxyl, Metconazol, Methasulfpcarb, Metrifuroxam, Metiram, Myclobutanil, 
Nuarimol, 

Ofurace, Oxadixyl, Oxycarboxin, 

Penconazpl, Pencycuron, Probenazol, Prochloraz, Procymidon, Propiconazole, Propineb, Pyrifenox, Pyrimethanil, 45 
Quintozen (PCNB), Quinoxyfen, 
S pi rox amine, 

Tebuconazol, Tecloftalam, Tecnazen, Tetraconazol, Thiabendazol, Thicyofen, Thiophanat-methyl, Thiram, Tolylfluamd, 
Triadimefon, Triadimenol, Triazoxid, Trichlamid, TricyclazoL Tridemorph, Triflurnizol, Triform, TriticonazoL 
Validamycin A, Vinclozolin, 50 
Zineb, Zirani, 

2-[2-(l-Chlor-cyclopropyl)-3-(2-chlorphenyi)-2-hydroxypropyl]-2 ? 4-dihydro-[l,2,4]-triazol-3-thion und 

l-(3,5-Dimethyl-isoxazol-4-sulfonyl)-2-d^^ 

|0012J Als Beispiele fur Bakterizide seien genannt: 

BronopoL Dichlorophen, Nitrapyrin. Octhiiinon, Oxytetracyclin, ProbenazoL Streptomycin und Tecloftalam. 55 
[0013] Als Beispiele fur Insektizide, Akarizide und Nematizide seien genannt: 

Abamectin, Alanycarb, Aldicarb, Amitraz, Avennectin, AZ 60541, Azocyclolin, 4-Bromo-2-(4-chlorphenyl)-l-(ethox- 
yinet.hyl)-5-(t.rifluoroinethyl)-lH-pyrrole-3-carbonitriL Bendiocarb, Benfuracarb, Bensultap, Betacyfluthrin, Bifenthrin, 
BPMG, Brofenprox, Bufencarb, Buprofezin, Butocarboxin, Butylpyridaben, 

-Carbaryl, Garbofuran, Ghlorfluazuron, N-[(6-Ghloro-3-pyridinyl)-methyl]-N , -cyano-N-methyl-ethanirnidamide, Clofen- 60 
tezin, Gyromazin, 

Diafenthiuron, Diazinon, Dichlofenthion, Diethion, Diflubenzuron, Dimethoat, Dioxathion, Disulfoton, 
Emameciin, Esfenvalerat, Ethiofencarb, Ethion, Ethofenprox, 

Fenamiphos, Fenazaquin, Fenbutatinoxid, Fenitrothion, Fenobucarb, Fenothiocarb, Fenoxycarb, Fenpropathrim Fenpy- 
rad. Fenpyroxiniat, Fenthion, Fenvalerate, Fipronil, Fluazuron, Flucycloxuron, Flufenoxuron, Flufenprox, Fluvalinate, 65 
Fonnothion, Fosthiazat, Fubfenprox, Furathiocarb, 
Hexanurnuron, Hexylhiazox, 

Imidacioprid, Isazophos r Isofenphos, Isoprocarb, Isoxathion : Ivermectin, Lainbdacyhalothrin : Lufenuron, 
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Mecarbam, Methioc^^lethomyl, Metolcarb, Milbemectin, Moxidectin, 
Naled, NC 184 : Nitenpyrani, 

Omethoat Oxamyl, Oxydemelhon M, • _ 

Permethrin Phenthoat, Phorat. Phosalon, Phoxim, Pirimicarb, Pirimiphos M, Pirirniphos A, Promecarb, Propoxur, Pro- 
5 thoat, Pymetrozin, Pyridaphenthion, Pyrethrum, Pyridaben, Pynmidifen, Pynproxifen, 
Quinalphos, 

Salithion,Sebufos f Silafluofen,Sulfotep,Sulprofos 1 Spinosad 

Tebufenozide. Tebufenpvrad. Teflubenzuron, Thiacloprid; Thiafenox, Thiamethoxan, Thiodicarb, Thiofanox, Tlnome- 
thon, Thionazin, Triazuron, Trichlorfon, Triflumuron, Trimethacarb, 
10 Vamidothion, XMC, Xylylcarb. 

[0014] Als Beispiele fur Herbizide seien genannt: 
Acetamiprid 
Benzosulfufonmelhyl 
Cyclosulfamuron 
15 Flucarbazone 

Procarbazone Sodium 
Flufenacet 
Diflufenican 
Propanil 
20 Chloridazon 
Norflurazon 
Desmedipham 
Phenmedipham 
Alachlor 
25 Acetochlor 
Butachlor 
Metazachlor 
Metalochlor 
Acifluorfen 
30 Bifenox 
. Chlortoluron 
Diuron 
Isoproturon 
Linuron 
35 Dichlobenil 
Ioxynil 
Mefenacet 
Amidosulfuron 
Chlorimuron-ethyl 
40 Chiorsulfuron 
Cinosulfuron 
Methylsulfuran- methyl 
Nicosulfuron 
Primisulfuron 
45 Pyrazosulfuron-ethyl 

Thio fen sulfuron -methyl r 
Triasulfuron 
Tribenuron-methyl 
Atrazin 
50 Cyanazin 
Sirnazin 
Metamitron 
Metribuzin 
Glufosinate-und 

r00151 OS Ah Beispiele fur Pttanzenwuchsregulatoren seien Chlorniequat-methyl und Ethephon genannt 
[0016] Insbesondere enthak die feste Phase (a) wenigstens eine Wirkstoff-Verbindung mil einer mittleren Partikel- 
groBe (volumenbezogen) von 0,001 bis 50, vqrzugsweise 0,01 bis 10 urn. n . npr - n 

[0017] Das erfindungseemaBe disperse 3 Phasensystem liegt vorzugsweise in der Fonn einer feinteihgen Dispersion 
lor wobei das oigarche Tragermedium b) gegebenenfalls zusammen mil der festen Phase (a) cntwcder die kon inuier- 
liche Phase oder diskontinuierlich Phase bilden kann. Im Verlauf der Herstellung und Anwendung kann bcispickwei« 
zunachst die erstgenannte Fonn vorliegcn [c emulgiert in a + b, = W/O], die dann weiter beispielsweise uber das Verfah- 
ren der Umkehremulsion in die zweite Fonn uberfuhrt. werden kann [meist Anwendungsfonn, a + b emulgiert. in c, - 
OAV] A Is diskon ti nuierliche Phase konnen das organische Tragermedium b) und die feste Phase a) un wassngen I rage- 
rediumc) entweder eetrenni vorliegen (feinteiliger FesLslofT neben feinteiliger Emulsion) oder erne gemeinsarne Phast 
bilden wobei feinteiliee Feslsioffteilchen in Emulsionslropfen dispergiert. vorliegen. In einer besonderen Austuhrungs- 
fonn besitzen im letz^enannten Fall die feste Phase (a) und das organische Tragermedium (b) zusammen eine physika- 
Hsche Dichte (o/ cm 3 ) die dem 0.90 bis Klfachen, vorzugsweise den, 0,95 bis 1 ,05iachen und insbesondere dem 0,99 bis 
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l,01fachen der Dichte des wa^Pn Tragerrnedium s (c) entspricht. 

[0018] Als O/W bezeichnet man eine Ol in Wasser-Emulsion und als W/O eine Waser nTOl-Emulsion. 

Partikulare Wirkstoffe (a) 

[0019] Die partikularen Wirkstoffe der Komponente a) besitzen vorzugsweise einen chem. oderphysik. gebundenen 
Wassergehalt von weniger als 5 Gew.-%, vorzugsweise weniger als 1 Gew.-%. 

Organisches Tragerrnedium (b) 

[0020] Das organische Tragerrnedium der Komponente b) enthalt vorzugsweise 



[0024] Weiterhin kominen Verbindungen aus der Gruppe der 
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i) mindestens ein organisches Losungsmittel mit einem Siedepunkt von > 100°C, das in Wasser eine Lbslichkeit 
von < 1,0 g/1 bei 20°C besitzt und 

ii) mindestens ein natiirliches oder synthetisches oberflachenaktives Mittel, das in dem Losungsmittel (i) eine Los- 15 
lichkeit von > 10 g/1, vorzugsweise > 100 g/1 bei 20°C besitzt und in Wasser bzw. dem wassrigen Tragerrnedium c) 
eine Loslichkeit von < 1,0 g/1, insbesondere < 0,1 g/1 bei 20°C besitzt sowie gegebenen falls weitere Zuschlagstoffe. 

[0021] In einer besonderen Ausfuhrungsform enthalt das organische Tragerrnedium (b) rnehr als 95 Gew.-% der Kom- 
ponenten i) und ii) bezogen auf das Tragerrnedium. 20 
[0022] Als organische Losungsmittel (i) kommen bevorzugt naturliche, voll- oder halbsynthetische Verbindungen in 
Frage sowie gegebenenfalls Mischungen dies er Losungsmittel, in denen die Wirkstoffe der Komponente a) eine Loslich- 
keit von < 150 g/1, vorzugsweise < 50 g/1 bei 20°C besitzen. Bevorzugt kommen bei Raumtemperatur fliissige Losungs- 
mittel in Betracht aus der Gruppe der aliphatischen, cycloaliphatischen oder aromatischen Kohlenwasserstoffe, insbe- 
sondere 25 

- Ole, wie z. B. Mineralole, Paraffine, Isoparafflne, vollsynthetische Ole wie Silikonole, halbsynthetische Ole auf 
Basis z. B. Glyceride mittlerer und ungesattigter Fettsauren, etherische Ole, 

- Ester von naturlichen oder synthetischen, gesattig ten oder ungesatt.igt.en Fettsauren, vorzugsweise CVC 2 2- insbe- 
sondere Cs-Gi8-Fettsauren, besonders bevorzugt. Rapsolmethylester oder 2-Ethylhexyllaurat, 30 

- alkylierte Arornaten und deren Gemische, 

- alkylierte Alkohole insbesondere Fettalkohole, 

- durch Hydroformylierung gewonnene lineare, primare Alkohole, 

- TerpenkohlenwasserstorTe und 

- naphthenische Ole wie z. B. Enerthene. 35 

[0023] Das oberllachenakiive Mittel der Komponente ii) ist vorzugsweise eine nichtionogene Verbindung ausgewahlt 
aus der Gruppe der Umsetzungsprodukte von Alkylenoxiden mit alkylierbaren Verbindungen, wie z. B. Fettalkoholen, 
Fettaminen, Fettsauren, Phenolen, Alkylphenolen, Carbonsaureamiden und Harzsauren. Hierbei handelt.es sich z. B. um 
Ethylenoxidaddukre aus der Klasse der Umsetzungsprodukte von Ethylenoxid mil.: . 40 

a) gesattig ten und/oder ungesattigten Fettalkoholen mit 6 bis 25 C-Atomen oder 

b) Alkylphenolen mit. 4 bis 12 C-Atomen im AlkyLrest oder 

c) gesattig ten und/oder ungesattigten Fettaminen mit. 14 bis 20 C-Atomen oder 

d) gesat.tigt.en und/oder ungesattigten Fettsauren rnit 14 bis 22 C-Atomen oder 45 

e) hydrierten und/oder unhydrierten Harzsauren, 

f) aus naturlichen oder modifizierten, gegebenenfalls hydrierten Rizinusolfettkorper hergestellte Veresterungs- 
und/oder Arylierungsprodukte, die gegebenenfalls durch Veresterung mit Dicarbonsauren zu wiederkehrenden 
Struktureinheiten verknupft sind. 
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- Sorbitanester wie z. B. SPAN®, ICI 

- Block- und Blockcopolymere auf Basis von Ethylen- und/oder Propylenoxid wie z. B. Pluronic®, BASF 

- Block- und Blockcopolymere von Ethylen- und/oder Propylenoxid auf bifunktionellen Aminen wie z. B. Tet.ro- 55 
nic®, BASF 

- Blockcopolymere auf Basis (Poly)stearinsaure und (Poly)Alkylenoxid wie z. B. Hypermer® B, ICI 

- ox alkylierte Acetyl endi ole und -glykole wie z. B. Surfynol®, AirProducts 

- oxalkylierte Phenole, insbesondere Phenol/St.yrol-Polyglykoiet.her der Formel I) und II) 

60 



65 



5 



I 



DE 100 28 41 1 A 1 




O— (-CH— CH-0-) n -H 

R 18 (D 
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0-(CH— CH-0-) n -H 
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in denen 

R 15 Wasserstoff oder C l -C 4 -Alkyl bedeutet, 
R 16 fur Wasserstoff oder CH 3 stent, 

R 17 Wassestoff, C r C 4 -Alkyl, C r C 4 -Alkoxy, d-C.-Alkoxycarbonyl oder Phenyl bedeutet, 

rn eine Zahl von 1-4 bedeutet, 
n eine Zahl von 2-13, insbesondere 2-8 bedeutet, 

R.'fUr j£e durch n indizier.e Einheit gleich oder versch.eden is, und fur Was^rstoff, CH 3 oder Phenyl £ht£ota. 
hn Falle der Mitanwesenheit von CH 3 in den verschiedenen -(-CH 2 -CH(R' S -0-)-Oruppen ,n 0 b» 60% des Ge- 
samtwertes von n R 1!i fur CH 3 und in 100 bis 40% des Gesamtwertes von n R ,fl fur Wasserstoff steht und wobe, „„ 
Falle defMitanwesenhei, von Phenyl in den verschiedenen -(.CH r GH( R ' 8 )-0-)-Gruppen m 0b.. 40% des Gesamt- 
wertes von.n R 18 fur Phenyl und in 100 bis 60% des Gesamtwertes von n R fur Wasserstoff steht. 

10025] Besonders bevorzuet weisen die oberflachenaktiven Mittel (ii) einen rechnerischen HLB-Wert von weniger als 
12 insbesondere weniger als 10 auf. [HLB: Hydrophiuc-Lipophil.c-Balance] „„..;„ lln 

002fi Das organise Tragermedium (b) kann auBerdem weitere Komponenter, als Zuschlagstofte enthalten ,e un- 
40 terliegen erfindungsgemaB keihen Einschrankungen. Insbesondere kommen Rheolog.eaddit.ve .n Frage w,e z. B.. 

- organischeThixotropierungs- und/oder Verdickungsmittel wiez. B. Ricinusderivate, insbesondere hydriertes Ri- 
zinusdl und Derivate in Form von Estem, Ethern oder Atniden, femer Polyam.ne ,n Form von wachsarUgen Poly- 
meren init endstandigen Amidgruppen, 

- anorganische Thixotropicr- und/oder Verdickungsmittel vvie z. B . Schichtsihkate, hochdisperse ainorphc = pym- 
gene Kieselsauren, insbesondere hydrophob modifizierte Kieselsauren, hochdisperses Aluimmuinoxid sowie sog. 
Uberbasische Sulfonate der allgemeinen Forrnel (HI), 
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(R-SO^'Ca^ • xCaC0 3 (in), 
wobei 

x eine Zahl von 1 bis 20 bedeutet und 
R fiir Alkyl oder Aryl steht. 

[0027] Weiterhin kornmen sog. Filrnbildner in Frage, die in dem Losungsrnittel (i) eine Loslichkeit von > 100 g/1 bei 
20°C haben, aus der Gruppe 

- gegebenenfalls physikalisch behandehe Naturstoffe wie z. B. pflanzliche oder tierische Harze, bituminose Mine- 
raktoffe und vorzugsweise oxidativ trocknende pflanzliche oder tierische Ole .nsbesondere mi e.ner Ke tenlange 
von Q -Z und mindestens einer reaktiven Doppelbindung wie z. B. 9.12- und 9,11-Ltnolsaure, L.nolensaure, 
Elaostearinsaure und Standole (hdhermolekure), u^iwhnnin.r. 

- chernisch modifizierte Naturstoffe auf Basis von z. B. Cellulose, Starke, trocknenden Olen oder Ko ophon.um. 

- polymere svnthetische Verbindungen auf Basis von z. B. ungesat.igten und gesatugten, gegebenenta Is ol.nocl.fi- 
ziertenPolvestem, Polvan.iden, Fonnaldehydkondensationsharzen, PolymensaLonsharzen aufgebaut aut Mono- 
mers zB aus der Gruppe der Derivate des Eihens. des V.nylalkohols, der Acryl- und Methacrylsaure, sow.e Po- 
lyadditionsverbindungen wie z. B. Polyureihanen und Epoxidharze und 

- Silikonharze. 
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[0028] AIs weitere Zuschl 



kommen z. B. auch UV-Schutzmittel und Konser 




;s mittel infrage. 



Wassriges Tragermedium (c) 



[0029] Das wassrige Tragermedium der Komponente c) enthalt vorzugsweise 
j) Wasser, 

jj) gegebenenfalls organische Losungsmittel, 

jjj) mindestens ein naturliches oder synthetisches oberflachenaktives Mittel, das in Wasser (j) eine Loslichkeit von 
> 10 g/1, insbesondere > 100 g/1 bei 20°C besitzt. 

sowie gegebenenfalls weitere Zuschlagstoffe. 

[0030] AIs organische Losungsmittel (ij) kommen bevorzugt in Wasser losliche oder mischbare Losungsmittel in Be- 
tracht, insbesondere mit einer Loslichkeit in Wasser von > 1.0 g/1 bei 20°C. 
[0031] Geeignete organische Losungsmittel sind beispielsweise: 

aliphatische C r C4-Alkohole, wie Methanol, Ethanol, Isopropanol, n-Propanol, n-Butanol, Isobutanol oder tert.-Butanol, 
aliphatische Ketone, wie Aceton, Methylethylketon, Methylisobutylketon oder Diacetonalkohol, Polyole, wie Ethylen- 
glykol, Propyl englykol, Butylenglykol, 1,4-Butandiol, 1,5-Pentandiol, 1,6-Hexandiol, Diethylehglykol, Triethylengly- 
kol, Trimethylolpropan, Polyethylenglykol oder Polypropylenglykol mit einem mittl. Molgewicht von 100 bis 
4000 g/mol, vorzugsweise 200 bis 1500 g/mol, oder Glycerin, Monohydroxyether, vorzugsweise Monohydroxyalkylet- 
her, besonders bevorzugt Mono-C r C4-alkylglykolether wie Ethylenglykolmonoethyl- oder -monomethylether, Diethy- 
lenglykolmonomethylether oder Diethylenglykolmonoethylether, Diethylenglykohnonobutylethen Dipropylenglykol- 
monoethylether, Thiodiglykol, Triethylenglykolmonomethylether oder -monoethylether, femer 2-Pyrrolidon, N-Methyi- 
2-Pyrrolidon, N-Ethyl-Pyrrolidon, N-Vinylpyrrolidon, 1,3-Dimethyl-irnidazolidon, Dimethylacetamid sowie Dimethyl- 
formamid. 

[0032] Es kommen auch Gemische von Losungsmitteln, beispielsweise der genannten, in Frage. Die Menge der 
Summe der eingesetzten Losungsmittel (jj) in dem wassrigen Tragermedium (c) betragt i. A. weniger als 60 Gew.-%, 
vorzugsweise weniger als 40 Gew.-%. 

[0033] Als oberflachenaktive Mittel (jjj) werden vorzugsweise in dem wassrigen Medium (c) vollstandig losliche 
Emulgatoren, Netzmittel, Dispergiermittel, Entschaumer oder Losungsvermittler verstanden. Insbesondere konnen sie 
nicht-ionogen, anionogen, katiogen oder arnphoter sein bzw. monomerer, oligomerer oder poly merer Natur sein. Die 
Auswahl der oberflachenaktiven Mittel ([jj) ist. erfindungsgemaB nicht eingeschrankt und mufi auf die zu stabiiisierende 
feste Phase (a) unoVoder das zu stabiiisierende organische Tragermedium b) im Hinblick auf die Dispersionsstabilitat, 
insbesondere gegen Sedimentation unoVoder Aufrahmung der dispersen Phase, abgestim ml. werden. 
|0034] Als bevorzugte oberflachenaktive Mittel Cijj) sind solche der Komponente jjj 1) bis jjj 10) zu nennen: 

jjj 1 ) Oxalkylierungsprodukte, die durch Alkoxylierung mit Ethylenoxid oder Propylenoxid von Kondensationspro- 
dukten phenolischer OH-gruppenhall.iger Aromaten mit Formaldehyd urid NH-funktionellen Gruppen erhaltlich 
sind. 

jjj2) Wasserlosliche anorganische Salze. insbesondere Borate, Carbonate. Silikate, Sulfate, Sulfite, Selenate, Chlo- 
ride, Fluoride, Phosphate, Nitrate und Alurninate der Alkali- und Erdalkalimetalle und anderer Metalle, sowie Am- 
monium; 

j j j 3 ) Polymere, aufgebaut aus wiederkehrenden Succinyl-Einheiten, insbesondere Polyasparaginsaure. 
jjj4) nicht.-ionische oder ionisch modifizierte Verbindungen aus der Gruppe der Alkoxylate, Alkylolamide, Ester, 
Aminoxide und Alkylpolyglykoside, insbesondere Umsetzungsprodukte von Alkylenoxiden mil. alkylierbaren Ver- 
bindungen, wie z. B. Fettalkoholen, Fettaniinen, Fettsauren, Phenolen, Alkylphenolen, Carbonsaurearniden und 
Harzsauren. Hierbei handelt es sich z. B. urn Ethylenoxidaddukte aus der Masse der Umsetzungsprodukte von 
Ethylenoxid mit: 

m) gesattigten und/oder ungesattigten Fettalkoholen mit 6 bis 25 C-Atomen oder 
n) Alkylphenolen mit 4 bis 12 C-Atomen im A iky Ires t oder 
o) gesattigten und/oder ungesattigten Fet.taminen mit 14 bis 20 C-Atomen oder 
p) gesattigten und/oder ungesattigten Fettsauren mit 14 bis 22 C-Atomen oder 
q) hydrierten und/oder unhydrierten Harzsauren, 

r) aus naturlichen oder modifizierten, gegebenenfalls hydrierten Rizinusolfettkorper hergestellte Vereste- 
rungs- und/oder Arylierungsprodukte, die gegebenenfalls durch Veresterung mit Dicarbonsauren zu wieder- 
kehrenden Struktureinheiten verkniipft sind. 
ljj5) ionische oder nicht- ionische Verbindungen aus der Gruppe der Umsetzungsprodukte von Alkylenoxid mit 
Sorbitanester [Tween®, ICI], oxalkylierte Acetylendiole und -glykole, oxalkylierte Phenole, insbesondere Phenol/ 
St.yrol-Polyglykolether gemaB Forrnel I) und II) mit dem Unterschied, dass n eine Zahl von 14 bis 120 ist, und io- 
nisch modifizierte Phenol/Styrol-Polyglykolether der Forrnel I) oder II) wie beispielsweise in EP-A 839 879 often- 
bart [bzw. EP-A-764 695]. Unter ionische Modifizierung wird beispielsweise Sulfatierung, Carboxylierung oder 
Phosphatierung verstanden. Tonisch modifizierte Verbindungen liegen vorzugsweise als Salz, insbesondere als Al- 
kali- oder Aminsalz, vorzugsweise Diethylaminsalz vor. 

jjj6) ionische oder nichtionische polymere oberflachenaktive Mittel aus der Gruppe der Homo- und Copolymeri- 
sate, Pfropf und Pfropfcopolymerisate sowie statistische und lineare Blockcopolymerisate. 

Beispiele geeigneter polymerer oberflachenaktive Mittel (jjj6) sind Polyethylenoxide, Polypropylenoxide, Polyox- 
ymethylene ; Polytrimethylenoxide, Polyvinylmethylether, Polyethylenimine, Polyacrylsauren, Polyarylamide, Po- . 
iymeihacrylsauren, Polymethacrylamicie, Poly-N,N-dimethyl-acrylamide, PoIy-N-isopropylacrylamide, Poly-N- 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



55 



60 



65 



DE 100 28 411 A L 

acrylglycinainifWly-NMneihacrylgWc^ 

Fem l r t n ilrl6slich" Block- unci B.ockcopolymere auf Basis von Ethylen und/oder Propylenoxid [Pluronic®, 

BA w2erl5sliche Block- und Blockcopolymere von Ethylen- und/oder Propylenoxid auf bifunktionellen Ami- 

iij7) ^nioKe^ Mittel wie beispielsweise Alkylsulfate, Ethersulfate, Ethercarboxylate, Phos- 

Dhatester Sulfosuccinatamide, Paraffinsulfonate, Olefinsulfonate, Sarcos.nate, Isoth.onate und Taurate. 
gr^^oteitt^ve Mittel aus der Gruppe der sog. DispergiermiueL insbesondere Kond^saUons- 
Srodukte die durch Unseating von Naphtholen mit Alkanolen, Anlagerung von Alkylenox.d und mmdestens «1- 
wd2r Ebe^uhrung der terminal Hydroxygruppen in Sulfogruppen oder Halbester der Malemsaure Phthalsaure 
SSBeiSnsaurS erhaltlich sind, Sulfobemsteinsaureester, Alkylbenzolsulfonate, sowie Salze der Polyacrylsau- 
ren, Polyelhylensulfonsauren, Polystyrolsulfonsaure, Polymethacrylsauren, P^Ph^Ph 01 ; 5 ^ , 
H.9) ligninische Verbindungen, vor allem Ligninsulfonate, z. B. solche, d.e nach dem Sulfit- oder Kraft- Verfahren 
Sonnen werden. Vorzugsweise handeli es sich um Produkte, die zum Teil hydrolys.ert ox.dtert, propoxyl.e^sul- 
fomert sulfomethyliert oder disulfon.ert und nach bekannien Verfahren fraktioniert werden, z. B nach dem Mole- 
faSSSSder nach dem Sulfonierungsgrad. Auch Mischungen aus Sulfit- und Krafthgn.nsulfonaten s.nd gut 
Besfnders geeignet sind Ligninsulfonate mit einem durchschnittlichen Molekulargew.cht von groBer 
ISOO bis 100 000 g/mol und einem Gehall an aktivem Ligninsulfonat von mindeslens 80% und vorzugswe.se mit 
niedrigem Gehalt an mehrwertigen Kationen. Der Sulfonierungsgrad kann in we.ten Grenzen van.eren. 
SkJ amphotere oberflachenaktive Mittel wie Betaine und Ampholyte, insbesondere Glyc.nate, Prop.onate und 
Imidazoline. 

100351 Als weitere Zuschlagstoffe kann das wassrige Tragermedium c) Verdickungsmittel enthalten. 

0036 Sie konnen ein°esetzt werden zur Einstellung der V.skositat der Feststoffprapara...on sowie zur Stab.hsien.ng 
der hvdrophoben Phase fa + b) und V,skos...a, S eins.ellung der hydrophilen Phase (c) wahrend des Herstellungsprozesse 
der FeTSt^pLuon Eine Ubersicht uber die geeigneten Verdickungsmittel kann Z. B. entnommen werden au 
Plmpp SomLacke und Druckfarben, Ulrich Zorll, Thieme Verlag, Stuttgart, 1 998. Als gee.gnete Verd.ckungsm.Ue. 
^nd solche aus der Gruppe der anionischen oder nicht-ionischen organischen wasserlosl.cnen Polymere zu nennen die 

n we° etn Sinne auch* Schutzkolloide fur d.e feinverteilte hydrophobe Phase ,n der «g£J 
werden konnen. Besonders bevorzugt sind organische Verdickungsmittel, die vorzugswe.se e.ne Losl.chke.t. ,n Wasser 

|0 O 0 n 37] 100 vfrzu1sweis n e wird als organises Verdickungsmittel eine Verbindung eingesetzt deren 4%ige- wassrige Lo- 
sunE bei 20°C eine Viskositat von > 2 mPa • s aufwe.st. .. 
|0038] Bevorzugte organische Verdickungsmittel sind Verbindungen, ausgewahl. aus nachtolgenden Gruppen. 

• - Dextrine oder Cvclodextrine, , 

- Starke und Starkederivale. insbesondere abgebaute oder leilabgebaute Starke, 
anionische Polvhvdroxvverbindungen. insbesondere Xanthan oder Carboxyniethylcellulose 

I SlulosedenvatjS z. B. Merhylce.lulose, insbesondere Hydroxymethyl-, Hydroxyethyl- oder Hydroxypro- 

^Sell hvdrolvsierte Polvmerisate von V.nylacelat, vorzugsweise Poly viny.alkohol die zu mehr als 70% hydro- 
lysien sind und/oder V.nvlalkohol-Copolymerisate, vorzugsweise Copoly.nere aus V.nylaceta. und Alkylv.nyle- 
ster die partiell oder vollstandig verseift sind, sowie Polyinylalkohol selbst, 

- Polymerisate von N-V.nylpyrrolidon, oder Copolymerisate mit Vinylestern. 

|0039] Bevorzugt korn.nen als Verdickungsmittel Starke, derivatisierte Starke und insbesondere abgebaute Starke in 

(00401 Aboebaute Starke wird beispielsweise erhalten, indem man z. B. native Karloffel-, Weizen Mais-, Reis- oder 
KLst^ke efnem oxidattven, thermischen, enzymadschen oder ^^.^.^^^ "* 
hierbei oxidativ abgebaute Starken, besonders bevorzugt ist. mit Hypochlror.t ox.dat.v abgebaute Kartoffelstarke. 
KrWet erhin fcommen insbesondere Dextrine und Gyclodextnne in Frage. Als Dextnne werden vorzugswe.se 
SdexuTne^Gelbdextrine sowie Maltodextrine ...it einer Kaltwasserloslichkei. von groBer 50 Gew,%, vorzugswe.se 
groBer 90%, eemessen be. 10 g auf 200 ml Wasser bei 20"C, verstanden. niuconvra- 
roo*>l Bevorzuete Gvclodextrine sind solche vom Tvp a-CD mit 6 Glucopyranose-E.nhe.ten, ^^ ml ]^ [uc °P yrd 
„r: E inhet3nfY-CD S G.ucopyranose-Einheifen sowie verzweigte AB, AC, AD-Diclosy.-CD und M.schungen 

S4 8 3T a A!rbelor; r u n gte anion.sche Polyhydroxyverbindungen ko.n.nen Polysaccharide, insbesondere Xanthan sowie 

^T^SSS^^S^ als Verdickungsmittel bevorzugt Methy.ce.lu.ose, Hydroxymethy.ceUulose, Hy- 

DOlvmerisate von Vinvlace.al. vvelche in Wasser vollstandig disperg.erbar, vorzugswe.se voltond.g o.l.ch Mnd, ,n 
FraS Bevorzuet sind hvdroWsierte Polymerisate und Copolymerisate von V.nylaceta. nut e,nem Hydrolysegrad von 70 
b" S 97%! voTSgsweiJ von' 80 bis 92%, einem Moleku.argewicht von 1000 bis 1,0.000, vorzugswe.se 2000 b 
lOO OOO g/.nol sowie einer Auslaufviskosita. (bestinunl an einer 4%igen wassngen Losung be, 20 C) von 2 b.s 
t>5 mPa • s. vorzugsweise 2 bis 10 mPa ■ s. . . 

|0046] Besonders bevorzugi sind partiell hydrolysierie Polyvinylalkohole sowie Polyvinyalkohol selbst.. 



8 



DE 100 28 411 A 1 

|0047] Unter CopolytnerisiMjB Vinylacetat werden als Verdickungsmittel insbeso^^Bvoll- oder teilverseifte Vi- 
nylalkohol-Copolymerisate versianden, insbesondere vollverseifte Copolymere aus Alkymnylester und Vinylacetat mit 
einem Anteil an Aikylvinylester von vorzugsweise 5 bis 20Mol-%, ganz besonders Copolymere aus Alkylvinylacetat 
und Vinylacetat. 

[0048] Wei ter hi n. kommen als Verdickungsmittel Homo- und Copolyrnerisate von N-Vinylpyrrolidon in Frage, die in 
Wasser vollstandig dispergieren. 

[0049] Vorteiihafte Verdickungsmittel sind Polymerisate, welche 35 bis 100 Mol-% Anteile von Verbindungen der all- 
gemeinen Formel 



H 2 ,. 2 

c— c 



H, 



R X N 



-CH CHi 



mitR, R = unabhangig voneinander H, Methyl oder Ethyl und 0-65 Mol-% Anteil eines oder mehrerer monoethylenisch 
ungesattigter Cornonomeren, insbesondere Vinylester wie Vinylacetat, Acrylsaureester wie Ethylacrylat, Methacryl- 
saureester wie Methylmethacrylat, Vinylalkylester wie Vinylcyclohexylether. Vinylhalogenide wie Vinylchlorid, Vinyl- 
caprolactam, Vinylirnidazol, Allylalkohol, Acrylnitril, Styrol, Vinylcarbozol und weitere mehr. Gegebenenfalls konnen 
die Co-Polymere ionisch modifiziert sein (kationisch oder anionisch). 

[0050] Das Molekulargewicht der Homo- und Copolyrnerisate von N-Vinylpyrrolidon betragt 2000-1 200 000, vor- 
zugsweise weniger als 10-150 000 g/inol. 

[0051] Ganz besonders bevorzugt. sind Homopolymerisate von N-Vinylpyrrolidon sowie Copolyrnerisate mit Vinyle- 
stern und Na-Methacrylat. 

[0052] Neben den unter den oberflachenaktiven Mitteln (jjj) genannten Verbindungen konnen noch spezielle Entschau- 
mer und Schaumverhinderungsmittel eingesetzt werden. Insbesondere kommen Produkte auf Basis nattirlicher Ole oder 
Mineralole, gegebenenfalls chemisch rnodifizierte Alkohole und chemisch modifizierte Silikone in Frage. 
[0053] AuBerdem konnen Hilfsmittel zur Enthartung des Wassers der Komponente j) enthalten sein. Beispielsweise 
kommen mittel- bis hochmolekulare Polyphosphate (Caigon®) in Frage. 

[0054] Neben den genannten Additiven kann das wassrige Tragennedium (c) gegebenenfalls auch weitere iibliche Mit- 
tel enthalten wie pH-Regler, Filmbildungs- und Verlaufshilfsmit.tel, Trockenstoffe (Sikkative), Hautverhiitungsniittel. 
Antifoulingmittel, UV-Schutzmittel und Stabilisatoren, Konservierungsmittel (Biocide) usw. 

Dispergierrnittel (d) 
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[0055] Als Dispergier mittel der Komponente d) werden allgemein Mittel verstanden, die die Aufgabe als Mahlhilfs- 40 
mittel und als Stabilisierungsmittel fiir den feinteiligen FeststorTder Komponente a) gegen Partikelaggregation bzw. -ag- 
glomeration und Rekristallisation (Kristallwachstum) in dem organischen Tragennedium (b) erfullen. Bevorzugt sind 
Dispergiermittel, die ihit den Feststoffpartikeln physikalische Wechselwirkungen (z. B: v.d.Waals-, H-Brucken- und hy- 
drophobe-) oder chemische Wechselwirkungen (Chernisorption) eingehen konnen und eine gegebenenfalls vorhandene 
Affinitat der unbehandelten partikularen Feststoffe zu dem wassrigen Tragennedium unterdriicken, insbesondere die Hy- 45 
drophobie der Feststoffe erhohen. 

[0056] Bevorzugt werden die Dispergiermittel (d) ausgewahlt aus 

A) der Gruppe der wasserunloslichen Polymeren, vorzugsweise Co-, lineare oder statistische Block- und Block- 
Coplymere, sowie Pfropfpolymere mit. einem mittleren Molgewicht. von 1500 bis 150 000, vorzugsweise 1000 bis 50 
50 000 g/mol, insbesondere enthaltend sowohl FeststofT-afrine wie auch im organischen Losungsmittel (i) solubili- 
sierende Gruppen mit einem Molgewicht von 500 bis 20 000, insbesondere 1000 bis 15 000 g/mol. Als Beispiele 
seien genannt Polymere auf Basis Styrol- oder acrylischer Monomerem gesattigte oder ungesatiigte Carbonsaure- 
ester und Isocyanuratmonomeren [siehe z. B. auch US- A 5 399 294, EFKA] sowie Block-Copolymere auf Basis 
von (Poly)Stearinsaure und (Poly)Alkylenoxid und/oder 55 

B) der Gruppe der gesattigten oder ungesattigten, aliphatischen oder aromatischen Carbonsauren, insbesondere C9- 
Cis-Mono- und Di-Carbonsauren und ihre Salze. 



[0057] Bevorzugte Zusammensetzung: 

Die Erfindung betrifft insbesondere feinteilige, partikulare Feststotfpraparationen enthaltend: 60 

a) 0,001 bis 60 Gew.-%, bevorzugt. 0.01 bis 40 Gew.-%, insbesondere 0,01 bis 10 Gew.-% der fest.en Phase (Kom- 
ponente a) bezogen auf die Fes tstoff preparation und 

b) 0,1 bis 99,9 Gew.-%. bevorzugt 0 ? 1 bis 90 Gew.-%, insbesondere 0,1 bis 60 Gew.-% des organischen Tragerme- 
diums (Komponente b) bezogen auf die Feststoffpraparation und ^5 

c) 0,1 bis 99,9 Gew.-%, bevorzugt 1 bis 90 Gew.-% des wassrigen Tragenuediums (Komponente c) bezogen auf 
die Feststoffpraparation und 

d) 0 bis 100 Gevv.-%, bevorzugt .0.1 bis 60Gew.-% des Dispergiennittels (Komponente d) bezogen auf den Fest- 
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slot! der Komf^^pie a). 

[0058] Die Erfindung betrifft weiterhin FeststorTpraparationen, enthaltend 

5 a) eine feste Phase wenigstens eines Pigments und/oder Fiillstoffes, 

b) * ein organisches, in Wasser dispergierb.ares Tragermedium enthaltend ein in Wasser nicht mischbares orgamsches 
Losungsmittel und ein darin geldstes oberflachenaktives Mittel, das in dem wassrigen Tragermedium c) eine Los- 
lichkeit von < 1,0 g/1, vorzugsweise < 0,1 gA bei 20°C besitzt, 

c) ein wassriges Tragermedium enthaltend ein oberflachenaktives MitteL das in Wasser eine Loshchkeit von > 
10 10 g/1, insbesondere > 100 gA bei 20°C besitzt und 

d) gegebenenfalls ein Dispergiermittel fur die feste Phase in dem organischen Tragermedium, 

wobei das oberflachenaktive Mittel der wassrigen Tragerphase c) ausgewahlt wird aus der Gruppe jjjl) bis jjjlO): 

15 iii 1 ) Oxalkylierungsprodukte, die durch Alkoxylierung mit Ethylenoxid oder Propylenoxid von Kondensationspro- 

dukten phenolischer OH-gruppenhaluger Aromaten mit Formaidehyd und NH-funktionellen Gruppen erhalthch 

^2) Wasserlosliche anoreanische Salze, insbesondere Borate, Carbonate, Silikate, Sulfate, Sulfite, Selenate, Chlo- 
ride, Fluoride, Phosphate^u-ate und Aluminate der Alkali- und Erdalkalimetalle und anderer Metalle, sowie Am- 
20 monium; 

ijj3) Polymere, aufgebaut aus wiederkehrenden Succinyl-Einheiten, insbesondere Polyasparaginsaure. 
jjj4) Als oberflachenaktive Mittel der Komponente jjj4) sind beispielsweise zu nennen: Alkylolamide, Aminoxide 
. und Alkylpolyglykoside, Umsetzungsprodukte von Alkylenoxiden mit alkylierbaren Verbindungen, wie z. B. Fett- 
alkoholen, wobei das Alkoxylat bevorzugt wenigstens eine Propylenoxid-Einheit enthalt; Fettaminen, wobei das 
25 Alkoxylat bevorzugt wenigstens eine Propylenoxid-Einheit enthalt; FetLsiiuren, wobei das Alkoxylat wenigstens 

eine Propylenoxid-Einheit enthalt; Phenolen, Alkylphenolen, wobei das Alkoxylat wenigstens eine Propylenoxid- 
Einheit enthalt; Carbonsanreamiden und Harzsauren. Hierbei handelt es sich z. B. urn Ethylenoxidaddukte aus der 
Klasse der Umsetzungsprodukte von Ethylenoxid mit: 

in) gesattigten und/oder ungesattigten Fettalkoholen mit 6 bis 25 C-Atomen oder 
30 0 ) gesattigten und/oder ungesattigten Fettaminen mit 14 bis 20 C-Atomen oder 

p) gesattigten und/oder ungesattigten Fettsauren mit. 14 bis 22 C-Atomen oder 

r) aus naturlichen oder modifizierten, gegebenenfalls hydrierten Rizinusbifettkorper hergestellte Vereste- 
rungs- und/oder Arylierungsprodukte, die gegebenenfalls durch Veresterung mil Dicarbonsauren zu wieder- 
kehrenden Struktureinheiten verknupft sind. 
35 hp) oxalkylierte Acetylendiole und -glykole. oxalkylierte Phenole ; insbesondere Phenol/Styrol-Polyglykolether 

eemaB Fonnel I) und H) mit dem Unterschied, dass n eine Zahl von 14 bis 1 20 ist, und ionisch modifizierte Phenol/ 
Styrol-Polyglykolether der Fonnel I) oder II) wie beispielsweise in EP-A 839 879 und EP-A-764 695 offenbart. 
jjj6) nichtionische polymere oberflachenaktive Mittel aus der Gruppe der Homo- und Copolymerisate, Pfropf und 
Pfropfcopolymerisate sowie statistische und lineare Blockcopolymerisate. 
40 Beispiele geeigneter polymerer oberflachenaktive Mittel (jjj6) sind Polyethylenoxide ? Polypropylenoxide, Polyox- 

vmethylene Polytrimethvlenoxide, Poly vinylrnethy let her, Polyethylenimine, Polyacr>'lsauren, Polyarylamide, Po- 
ivmethacrylsauren, Polymethacrylamide, Poly-N^N-dimethyl-acrylamide, Poly-N-isopropylacrylamide, Poly-N- 
acrylglycinamide, Poly-N-methacrylglycinamide ; Polyvinyloxazolidone, Polyvinylmethyloxazohdone. 
Femer sind zu nennen 

45 - wasserlosliche Block- und Blockcopolymere auf Basis von Ethylen- und/oder Propylenoxid [Pluromc^, 

BASF] und . . , . , . 

— wasserlosliche Block- und Blockcopolymere von Ethylen- und/oder Propylenoxid auf birunktionellen Ami- 

nen [Tetronic®, BASF]. 

jjj7) anionische oberflachenaktive Mittel wie beispielsweise Alkylsulfate, Ethersullate, Ethercarboxylate, Phos- 
50 phatester, Sulfosuccinatamide, Paraffinsulfonate, Olefinsulfonate, Saicosinate, Isothionate und Taurate. 

jjj8) anionische oberflachenaktive Mittel aus der Gruppe der sog. DispergierrnitteL insbesondere Kondensations- 
produkte, die durch Umsetzung von Naphtholen mit Alkanolen, Anlagerung von Alkylenoxid und mindestens teil- 
weiser Oberfiihrung der temtinalen Hydroxygruppen in Sulfogruppen oder Halbester der Maleinsaure, Phthalsaure 
oder Bernsteinsaure erhaltlich sind, Sulfobernsteinsaureester, Alkylbenzolsulfonate, sowie Salze der Polyacrylsau- 
55 ren, Polyethylensulfonsauren, Polystyrolsulfonsaure, Poly met hacrylsauren, Polyphosphorsauren. 

jjj9) ligninische Verbindungen, vor allem Ligninsulfonat, z. B. solche, die nach dem Sulfit- oder Kraft- Verfahren 
gewonnen werden. Vorzugsweise handelt es sich urn Produkte, die zum Teil hydrolysiert, oxidiert, propoxyiiert, sul- 
foniert, sulfomethyliert oder disulfoniert und nach bekannten Verfahren fraktioniert. werden, z. B. nach dem Mole- 
kulargewicht oder nach dem Sulfonierungsgrad. Auch Mischungen aus Sulfit- und Kraftligninsulfonaten sind gut 
60 wirksam. Besonders geeignet sind Ligninsulfonate mit einem durchschnittlichen Moleku large wicht von groBer 

1000 bis 100 000, einem Gehalt an akdvem Ligninsulfonat von mindestens 80% und vorzugsweise mit niedrigem 
Gehalt an mehrwertieen Kationen. Der Sulfonierungsgrad kann in weiten Grenzen variieren. 

jjjlO) amphotere oberflachenaktive Mittel wie Betaine und Ampholyte, insbesondere Glycinate, Propionate und 
Imidazoline. 

[0059] Die partikuliiren Piemente bzw. Fullstoffe der Komponente a) unterliegen keinen Einschrankungen, insbeson- 
dere komrnen jedoch kristalline oder amorphe Pigmente oder FullstorTe in Frage mit einem chernischen oder physika- 
lisch gebundenen Wassergehalt von weniger als 5 Gew.-% ; vorzugsweise vveniger als 1 Gew.-%. 
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[0060] Als Pigmente und FclHKfe kornmen die nach dern Stand der Technik bekan^^Phfrage wie z. B. zu entneh- 
men aus: Liickert, Pigment + Fii lis toff Tabellen, 5. Auflage, Laatzen, 1994. Hierbei handelt es sich urn insbes. in wassri- 
gen Medien unlosliche Stoffe, die auch in den meisten organischen Medien weitgehend unlbslich sind. 
[0061] Als anorganische WeiBpiginente sind insbesondere zu nennen Oxide, wie z. B. Titandioxid, Zinkoxid, (ZnO, 
ZinkweiB), Zirkonoxid, Carbonate wie z. B. BleiweiB, Sulfate wie z. B. Bleisulfat, und Sulfide wie z. B. Zinksulfid, und 5 
Lithopone; besonders bevorzugl ist Titandioxid. 

[0062] Als anorganische Buntpigmente sind zu nennen die aus der Gruppe der Oxide und Hydroxide in Form ihrer an- 
organischen Einzelverbindungen oder Mischphasen, insbesondere Eisenoxidpigmente, Chromoxidpigmente und oxidi- 
sche Mischphasenpigmente mit Rutil- oder Spinellstruktur, sowie Bismutvanadat-, Cadmium-, Cersulfid-j Chromat-, Ul- 
tramann- und Eisenblaupigmente. 10 
[0063] Beispiele von Eisenoxidpigmenten sind Pigmente vom Color Index Pigment Yellow 42, Pigment Red 101 , Pig- 
ment Blue 11, Pigment Brown 6 sowie transparente Eisenoxidpigmente. 

[0064] Beispiele von Chromoxidpigmenten sind solche vom Color Index Pigment Green 17 und Pigment Green 18. 
[0065] Beispiel oxidischer Mischphasenpigmente sind Nickeltitan- und Chromtitangelb, Cobaldgriin und -blau, Zink- 
eisen- und Chromeisenbraun sowie Eisenmangan- und Spinellschwarz. 15 
[0066] Bevorzugte organische Pigmente sind z. B. solche der Monoazo-, Disazo-, verlackte Azo-, fi-Naphthol-, 
Napthol AS-, Benzimidazolon-, Disazokondensations-, Azometallkomplex-, Isoindolin- und Isoindolinon-Reihe, femer 
polycyclische Pigmente wie z. B. aus der Phthalocyanin-, Chinacridon-, Perylen-, Perinon-, Thioindigo-, Anthrachinon-, 
Dioxazin-, Chinophthalon- und Diketopyrrolopyrrol-Reihe. AuBerdem verlackte Farbstoffe wie Ca-, Mg- und Ai-Lacke 
von sulfonsaure- oder carbonsauregruppenhaltigen Farbstoffen, sowie auch RuBe, die im Rahmen dieser Anmeldung als 20 
Pigmente verstanden werden und von denen eine groBe Zahl beispielsweise aus Colour Index, 2. Auflage, bekannt sind. 
Insbesondere zu nennen sind saure bis alkali sche RuBe nach dem FurnaceruBverfahren sowie chemisch oberflachenmo- 
difizierte RuBe, beispielsweise sulfo- oder carboxylgruppenhaltige RuBe. 

[0067] Als anorganische Schwarzpigmente sind beispielsweise solche zu nennen, wie sie bereits oben zusammen mit 
den anorganischen Buntpigmenten beschrieben wurden, insbesondere Eisenoxidschwarz. Spinellschwarz sowie 25 
schwarze oxidische Mischphasenpigmente. 

[0068] Weitere bevorzugte Feststoffe der Komponente a) sind kerarnische [nanoskalige] Pigmente (feste Verbindun- 
gen) aus der Gruppe der Oxide von Titan, Zink, Zinn, Wolfram, Molybdan, Nickel, Wismut, Cer, Indium. Hafnium, Ei- 
sen und/oder Siliciunicarbid, Zinksulfid, Bariumtitanat, Calciumtitanat, und/oder Silicium und/oder feste Siliciumver- 
bindungen. in denen Silicium im stochiometrischen Uberschuss vorliegt, insbesondere mit einem mittleren Durchmesser 30 
der Primarteilchen von < 500 nin, vorzugsweise < 150 nm, ganz bevorzugt. < 120 nm. Derartige Feststoffe sind in WO- 
A-99 27024 offenbart. 

[0069] Als Feststoffe (a) komnien ferner Pigmente, insbesondere nanoskalige Pigmente aus der Gruppe der nicht-oxi- 
dischen Keramiken infrage wie Carbide, Nitride, Boride und Silicide der Elemente Ti, Zr, Hf, Si, Ge und Sn vorzugs- 
weise mit einer mittleren PriinarteilchengroBe von 0,1 bis 100, insbesondere 0,1 bis 50 nm. Derartige Feststoffe sind in 35 
EP-A-915 137 offenbart. 

[0070] Als anorganische Fullstoffe sind z. B. Calciumcarbonat. Talkum, Glimmer sowie Bariurnsulfat zu nennen; Als 
organische Fullstoffe sind beispielsweise poly mere Pulver und sogenannte hollow spheres zu nennen. 
[0071] Die partikularen Feststoffe der Komponente a) umfassen weiterhin Verbindungen, die gegebenenfalls noch eine 
gewisse Loslichkeit. (Teilloslichkeit) in wiissrigen Medien (Wasser) von weniger als 1,0 g/1, insbesondere weniger als 40 
0,1 g/1 besitzen. 

[0072] Als solche sind zu nennen Dispersions farbstoffe und optische A ufheller, beispielsweise Azo-, Disazo-, Anthra- 
chinon-, Cumann-, Isoindolenin-, Chinolin- und Methinreihe. 

[0073] Organisches Tragennedium (b) fur die Pigment- bzw. Fullstoffpraparationen: 

Das organische Tragennediuin der Komponente b) enthalt vorzugsweise 45 

i) mindestens ein organisches Losungsrnittel mit einem Siedepunkt > 100°C, das in Wasser nicht loslich oder 
mischbar ist und 

ii) mindestens ein naturliches oder synthetisches oberflachenaktives Mittel, das in dem Losungsrnittel (i) loslich 
oder teilloslich ist, vorzugsweise eine Loslichkeit von mehr als 10g/l bei 20°C besitzt und in Wasser bzw. dem 50 
wassrigen Tragennedium keine oder nur sehr geringe Loslichkeit vorzugsweise von weniger als 0,1 g/I bei 20°C be- 
sitzt. 

sowie gegebenenfalls weitere Zuschlagstoffe. 

[0074] In einer besonderen Ausfuhrungsfonn enthalt das organische Tragermedium (b) mehr als 95 Gew.-% der Kom- 55 
ponenten i) und ii) bezogen auf das Tragennedium. 

[0075] Als organische Losungsrnittel (i) .kornmen bevorzugt naturliche, voll- oder halbsynthet.ische Verbindungen in 
Frage sowie gegebenenfalls Mischungen dieser Losungsrnittel, in denen die Pigmente bzw. Fullstoffe der Komponente a) 
eine Loslichkeit von < 150 g/l, vorzugsweise < 50 g/1 bei 20°C besitzen. Bevorzugt kornmen bei Raumtemperatur fliis- 
sige Losungsrnittel in Betracht. aus der Gruppe der aliphatischen, cycloaliphatischen oder aromatischen Kohlenwasser- 60 
stoffe, insbesondere 

- Ole, wie z. B. Mineralole, Parafline, Isoparaffine, vollsynthetische Ole wie Silikonole, halbsynthetische Ole auf 
Basis z. B. Glyceride mittlerer und ungesattigter Fettsauren, etherische Ole, 

- Ester von natiirlichen oder synthetischen, gesattigten oder ungesatligten Fettsauren, vorzugsweise C^-C^- insbe- 65 
sondere Cs-Cig-Fettsauren, besonders bevorzugt Rapsolmethylester oder 2-Ethylhexyllaurat, 

- alkylierte Aromaten und deren Gemische, 

- alkylierte Alkohole insbesondere Fettalkohole, 
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- durch Hydd^Pyliening gewonnene lineare, primare Alkohole, 

- TerpenkohlenwasserstofFe und 

- riaphthenische Ole \vie z. B. Enerthene. 

100761 Das oberflachenaktive Mittel der Kompqnen.e ii) ist vorzugsweise eine nichtionogene \ferbindun^g ausgewahll 
ETta Gruppe der Umsetzungsprodukte von Alkylenoxiden mil a.ky.ierbaren Verbindungen, w,e z. * 
FeuSnen Fe.tsauren, wobei das Alkoxylat wemgstens eine Propylenoxideinhet enthalt; Phenolen, A ^? nol ^;7f 
be TdTs Alkoxylat wenigstens eine Propylenoxide.nhet enthalt; Garbonsaureanuden und H^ren. Hterbet handelt es 
sich z. B. um Ethylenoxidaddukte aus der Klasse der Umsetzungsprodukte von Eihylenox.d nut. 

a) gesattigten und/oder ungesattigten Fettalkoholen mit 6 bis 25 C-Atomen oder 
c) gesattigten und/oder ungesattigten Fettaminen mit 14 bis 20 C-Atomen oder 

icr Arylierungsprodukte, dk gegebe^n falls durch Vereaerufg nut Ihcarbonsauren z» w,«derk c hredden Slmkiu 
reinheiten verkniipft sind. 

[0077] Weiterhin kommen Verbindungen aus der Gruppe der 

- Block- und Blockcopolymere auf Basis von Ethylen- und/oder Propylenoxid wie z B. Pluronic®, BASF 

- BlS- una Blockcopolymere von Ethylen- und/oder Propylenoxid auf bifunkuonellen Ammen wie z. B. Tetro- 

n, mo!kc S XoLymere auf Basis (Poly)stearinsaure und (Poly)Alkylenoxid wie z. B. Hypermer 9 B JCI 

- oxalkylierte Acetylendiole und -glykole wie z. B. S urfynol®, AirProducts 

- oxalkylierte Phenole, insbesondere Phenol/Styrol-Polyglykolether der Formel I) und II) 
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in denen 

R 15 Wasserstoff oder C r C 4 - Alky 1 bedeutet, 

R 16 fur Wasserstoff oder CH 3 stent, K ~w^t 
R 17 Wasserstoff, C r C 4 -Alkyl, C r C 4 -Alkoxy, CpCVAlkoxycarbonyl oder Phenyl bedeutet, 
m eine Zahl von 1-4 bedeutet, 

Krl^ 

im Fa le der Mitanwesenheit von GH3 in den verschiedenen -(-CH 2 -CH(R 18 -0-)-Gruppen m 0 bis 60% des Ge- 
slterte von T^ScH 3 und in 100 bis 40% des Gesamtwertes von n R fur Wasserstoff steht und wobe, .m 
FX derMitanwesenheit vonPheny. in den verschiedenen K-OfrCHCR'^^P^b^*- <«""* 
wertes von n R 18 fiir Phenyl und in 100 bis 60% des Gesamtwertes von n R fur Wasserstoff steht. 

10078] Die iibrigen Bedingungen entsprechen denen des oben angegebenen organischen Tragermediums fur W.rk- 
stoffe. 

[0079] A Is mogliche Dispergiermittel sind die oben angegebenen zu nennen. 

Verfahren 



|0080] 



Die Erfindung betrifft femer ein Verfahren zur Herstellung der erfindungsgeinaBen Wirkstoff bzw. Pigment- 
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und Fullstofrpraparationen, in^^der jeweilige FesLstoff (a) in dem organischen Trage^^um (b) feinverteilt (disper- 
giert) und gegebenenfalls stabilisierl wird, und gegebenenfalls anschlieBend entweder die erhaltene Suspension in dem 
wassrigen Tragermedium (c) dispergiert wird, oder das wassrige Tragermedium (c) in die Suspension (a + b) in Form ei- 
ner Emulsion feinverteilt und stabil eingebracht wird. In einer besonderen Ausfuhrungsforrn des Verfahrens wird zu- 
nachst ein Teil des wassrigen Tragermediums (c) in die Suspension (a + b) feinverteilt und anschlieBend die so erhaltene 5 
Mischung (mehrphasige Dispersion) in einem weiteren Teil des wassrigen Tragermediums (c) dispergiert. 
[0081] Die Feinverteilung derFeststoffe (a) in dem organischen Tragermedium (b) erfolgt i. A. durch Ruhren und/oder 
mittels Nasszerkleinerung (z. B. Homogenisieren, Mahlen, Kneten). Dieser Verfahrensschritt kann sowohl Echtzerklei- 
nerung von Kristallen wie auch Desaggregation und Desagglomeration von Partikeln auf die gewunschte Partikelfein- 
verteilung bedeuten. Die erforderlichen Additive, z. B. Komponente ii) bzw. d) konnen vor, wahrend oder nach der Fein- 10 
verteilung zugesetzt werden. 

[0082] Die Auswahl der Verfahren richtet sich nach dem erforderlichen Energieaufwand zur Erzielung der gewunsch- 
ten Feinverteilung. Beispielsweise kornmen fiir viele anorganische Pigmente sowie organische und anorganische Full- 
stoffe Verfahren wie Dissolver, Ultraturrax oder Rotor-Stator-Muhlen in Frage. Starker aggregierte und kristalline Fest- 
stoffe (z. B. organische Pigmente, RuB, transparente anorganische Pigmente, Keramiken, organische Farb- und Wirk- 15 
stoffe) erfordem oft Nassmahltechniken mit sehr hohem spezifischen Energieeintrag. Dies wird beispielsweise durch 
Ruhrwerkskugel- und -perlmuhlen, Dispersionskneter, Walzenstuhl, oder Hochdruckhomogenisatoren bereitgestellt. 
[0083] Im Anschluss an die Herstellung der Suspension konnen weitere Einstellungen erfolgen durch Zugabe von or- 
ganischem Losungsmittel (i) oder anderen Komponenten des organischen Tragermediums (b), auf beispielsweise die ge- 
wiinschte Dichte der Mischung der Komponente a) und b) (a + b). 20 
[0084] Zur Dispergierung (Emulgierung) der Suspension in dem wassrigen Tragermedium kornmen Verfahren in Be- 
wacht wie Ruhren, Dissolveremulgieren, Emulgieren mittels Rotor-Stator-Maschinen, Ultraturrax, Hochdruckhomoge- 
nisator, Strahldispergierung und Ultraschallbehandlung. Die Wahl der Methode ist abhangig von der gewiinschten Fein- 
verteilung der diskontinuierlichen Phase. Im Hinblick auf ausreichende Ernulsionsstabilitat sollte im allgemeinen jedoch 
ein Verfahren gewahlt werden, mit dem eine mittlere TropfengroBe von etwa dem 2 bis lOOfachen, vorzugsweise dem 5 25 
bis 20fachen der rnittleren FeststoffpartikelgroBe (massebezogener Durchmesser) erreicht werden kann. Die gewunschte 
Dispersion kann erhalten werden, in dem zunachst das wassrige Tragermedium (c) getrennt gemischt wird und anschlie- 
Bend vorsichtig unter gegebenenfalls intensivem Ruhren (Scheren) in die Suspension (a + b) eingetragen wird, Je nach 
Anteil des zugefuhrten wassrigen Tragermediums erhalt man eine Typ W/OEmulsion oder nach Durchlaufen der Emul- 
sionsumkehrung eine Typ O/W-Emulsion, welche gegebenenfalls im Anschluss an die Dispergierung oder im Verlauf der 30 
Anwendung weiter mit dem wassrigen Tragermedium verdiinnt werden kann. 

[0085] Bevorzugt ist ein Verfahren, wonach im Anschluss ah den ersten Dispergierschritt die Dispersion (O/W- oder 
W/0-) einer weiteren Dispergierung unter hoherem Energieeintrag unterzogen wird, beispielsweise durch Ultraschall-, 
Hochdruckhomogenisierung oder Strahldispergierung bei Driicken von 2 bis 2500 bar, insbesondere 20 bis 1000 bar, in 
einer oder mehreren Passagen. Insbesondere konnen nach diesein Verfahren und geeigneter Temperaturfuhrung Mikro- 35 
dispersionen erhalten werden mitbesonders groBer Langzeitstabilitat. 

[0086] Die Endeinstellung auf die gewunschten Eigenschaften wie Viskositat, FlieBverhalten und Konservierung kann 
sowohl vor, wahrend oder nach der Dispergierung durch Zugabe der unter Komponente c) genannten Additive erfolgen. 

Verwendung 40 

[0087] Die erfindungsgernaBen FeststorTpraparationen konnen einer Vielzahl von Verwendungsmoglichkeiten zuge- 
fuhrt werden, wo von beispielhaft einige aufgezahlt seien: 

Der.Ink-Jet-Druck ist an sich bekannt und erfolgt im allgemeinen so, dass die Drucktinte in ein AufnahmegefaB eines 
Tintenstrahl-Druckkopfes gefullt wird und in kleinen Tropfchen auf das Substrat gespriiht wird. Der TintenausstoB in 45 
Tropfchenform erfolgt dabei vorzugsweise uber einen piezoelektrischen Kristall, eine beheizte Kanule (Bubble- oder 
Thermo- Jet- Verfahren) oder mechanische Druckerhohung, wobei Druck auf das Tintensystem ausgeubt wird und so Tin- 
tentropfen herausgeschleudert werden. Dabei werden die Tropfchen aus einer oder mehreren kleinen Diisen gezielt. auf 
das Substrat wie z. B. Papier, Holz, Textilien, Kunststoff oder Metall geschossen. Durch elektronische Aussteuerung 
werden die einzelnen Tropfchen auf dem Substrat zu Schriftzeichen oder graphischen Mustern zusammengefasst. 50 
[0088] Moglich ist auch ein Verfahren, bei dem mittels elektrostatischer Ablenkung aus einem Tintenstrahl kleinste 
Volumina in Fonn von Tropfen auf ein Substrat gebracht werden. 

[0089] Eine Methode zur Verwendung der erfindungsgernaBen Pigmentpraparationen als Drucktinten ist. vorzugsweise 
dadurch gekennzeichnet, dass die Drucktinten unter Tropfenbildung kontinuierlich oder diskontinuierlich auf ein Sub- 
strat gespriiht werden. Insbesondere ist das Verfahren dadurch gekennzeichnet, dass zur Erzeugung der Tropfen das com- 55 
putergesteuerte thermische oder piezzoelektrische Ink-Jet- Druck- Verfahren verwendet wird. 

[0090] Bevorzugt ist die Verwendung der Drucktinten, dadurch gekennzeichnet, dass als Substrate beschichtete und 
unbeschichtete Papiere, Fotopapiere, polymere Filme, Folien sowie Textilien, Glas und Metalle verwendet werden. 
[0091] Besonders bevorzugt. ist die Verwendung der Drucktinten, die dadurch gekennzeichnet ist, dass Papiere fur gra- 
phische Anwendungen mit Formaten von groBer DIN A4 bedruckt werden. 60 
[0092] Die Verwendung der erfindungsgernaBen Feststoffpraparationen zur Einfarbung von Holzschutzrnitteln ist da- 
durch gekennzeichnet, dass Feststofrpraparationen auf Basis anorganischer oder organischer Pigmente (Komponente a) 
in wassrige, vorzugsweise chromathaltige oder chromatfreie, anorganische und/oder organische, Itnpragniersalzlosun- 
gen unter^Ruhren und gegebenenfalls Homogenisieren feinteilig dispergiert werden und diese zur Fungi zidausrii stung 
von Holzern mittels Streich-, Tauch- oder Kesseldruck verfahren eingesetzt werden. Mit den erfindungsgernaBen Fest- 65 
stoffpraparationen wird dabei eine farbige Kennzeichnung der Holzer erreicht. Im Vergleich zu bisherigen wassrigen 
Pigmentpraparationen werden egalere Farb ungen/Impragnierun gen und eine tiefergehende Behandlung der Holzoberfla- 
che erzielt. Ferner sind die so eingefarbten Salzlosungen sehr dispersions- und lagerstabil. 
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10093! Erne weiteWrwendung im Bereich des Materialschutzes, insbesofWe Holzschutzes 1st dadurch gekenn 

stens iiber den Zeitraum der Verwendung - i. A. mehrere Tage - dispersionsstabil. 

Beispiel 

Orange Feststoffpraparation fur Holzschutzimpragnierung 
26 Teile des orangen Farbpigmente Irgalith® Orange F2G, Qba Spezialitatenchemie, C.I. Pigment Orange 34 (Kompo- 
20 nentea), /v nmnn „ pnt p H^nkenerse© H940 der Fa. Zeneca, (chemische Identitat?) 

mil im statistischen Mittel 3 Mol Einheiten Ethylenbxid pro Mol Laurylalkohol sow.e 
0 2 Teile dieser Suspension wurden in 

K^~r£3 £ F«. « * M » .» <- 

Tragermedium c) und 

ShmiS pigmMbel.d™, Ol.ropf.n ,„.. «in«,» mini. < 2| »m (mto^cb). 

gleichinaBiger, starker und brillanter, insbesondere liefer. 

Beispiel 2 

Preparation auf Basis eines organischen bioaktiven Wirkstoftes 
3^ Teile des grobkristallinen Fungizides Tebuconazol (Folicur® Bayer AG) miteiner Restfeuchte von < 1 Gew,%, 

in. statistischen Mittel 3 Mol Einheiten Ethylenoxid pro Mol LaurylalkohoU 
0,8 Teile hydrophobic pyrogene Kieselsaure (Aerosil® R972, Degussa-Huls AG), und 

29 5 Teile Isooctyllaurat (Komponente i) in Kornponente b) K «r,r..ihl f . .inter Fitrsatz Kera- 

Suspension init 

2 Teilen des gleichen oberflachenaktiven Mittels und 
60 24 6 Teilen Isooctvllaurat 3 . „ 

auf eine Konzentration von 33 Gew,% Wirkstoff bzw. eine Dichte von ca. 1 g/cm 3 etnges.ellt. 
[0096] AnschlieBend werden am Magnetriihrer in die Suspension 

S^tSSSSS^S^ Fettalkoho. derFa. ICI als oberf^chenaktives Mittel ui) in dem wassrigen Tra- 
65 germedium c) und 

^^"SSS^S^ und ansch.ie.end die Feststoffpraparation mittels Ultraschal. uber einen Zeitraum 
von 15 Minuten bei maBigem Energieeintrag weiter dispergiert. 
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33 Teile des grobkristaliinen Pflanzenschutzwirkstoffes 3-{l-[-(4-<2-chlorophenoxy>-5-fluoropyrirnid-6-yIoxy)-phe- 
ny 1]- 1 - (methoximino)-methyl } -5,6-dihydro- 1 ,4,2-dioxazin der Forrnel 
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10097] Man erhielt eine gleic^^ige, eng verteilte Dispersion in einer feststofYiragen^^Pskontinuierlichen Olphase 
mit einer mittleren TropfengroBe von weniger als 50 urn mit guter Lagerstabilitat. 

[0098] Die Dispersion lieB sich leicht mit Konzentrationen von 0,1 bis 10Gew.-% in Leitungswasser z. B. durch 
Schutteln oder Riihren eintragen und ergab dabei Dispersionen gleichmaBig feststorTbeladener Oltropfen mit einem 
mittl. Durchmesser < 20 |im (mikroskopisch) die sowohl gegen Sedimentation des Wirkstoffes als auch Aufrahmung ei- 
ner Olphase mehr als 3 Tage stabil waren; in geringem Umfang danach auftretendes oliges Sediment lieB sich leicht 
durch Schutteln redispergieren. 

[0099] Diese Feststoffpraparation war insbesondere geeignet zur Ausbringung mittels landwirtschaftlich ublichen 
Spritzgeraten bei gleichzeitig guter okologischer Vertraglichkeit und hoher biologischer Wirksamkeit. 

Beispiel 3 

Praparation auf Basis eines organischen bioaktiven Wirkstoffes 

33 Teile des grobkristaliinen Fungizides Tebuconazol (Folicur®, Bayer AG) mit einer Restfeuchte von < 1 Gew.-%, 15 
2 Teile Olsaure (reinst, Dispergiermittel Komponente d), 

8 Teile eines oberflachenaktiven Mittels (Komponente ii) in Komponente b)) auf Basis von Laurylalkohol umgesetztmit 
im statistischen Mittel 3 Mol Einheiten Ethylenoxid pro Mol Laurylalkohol, und 
30,3 Teile Isooctyllaurat (Komponente i) in Komponente b) 

wurden mittels Schnellruhrer homogen gemischt und anschlieBend auf einer 1 1 offenen Labormuhle unter Einsatz Kera- 20 
mikperlen mit 0,6-1 mm Durchmesser uber 1,5 Stunden gemahlen. Man erhielt eine unter dem Mikroskop fein verteilte, 
agglomeratfreie, sehr gut flieBfahige Suspension mit einer mittl. PartikelgroBe von 2-4 urn. AnschlieBend wurde die Sus- 
pension mit 

2 Teilen des gleichen oberflachenaktiven Mittels und 

24,6 Teilen Isooctyllaurat 25 
auf eine Konzentration von 33 Gew.-% Wirkstoff bzw. eine Dichte von ca. 1 g/cm 3 eingestellt. 

[0100] AnschlieBend wurden an einem Dissolver bei niedriger Drehzahl beginnend und im Verlauf der Zugabe des 

wassrigen Tragermedi urns bis auf 10 m/s Umfangsgeschwindigkeit steigernd in 

73,5 Teile dieser Suspension 

26,2 Teile einer homogenen Mischung aus 

40 Teilen Atlox®4894, einem alkoxylierten Fettalkohol der Fa. ICI als oberflachenaktives Mittel jjj) in dem wassrigen 

Tragerniedium c) und 

60 Teilen vollentsalzt.es Wasser 

sowie 

0,3 Teile eines silikonbasierenden Entschaurners 35 
eingebracht und bei 10 m/s Umfangsgeschwindigkeit weitere 10 min dispergiert. 

[0101] Man erhielt eine gleichmaBige, eng verteilte Dispersion feinteiliger Feststoffe neben einer diskontinuierlichen 
Olphase mil einer mittleren TropfengroBe von weniger als 50 um mit gegeniiber Beispiel 2 weiter verbesserter Lagersta- 
bilitat. 

[0102] Die Dispersion lieB sich leicht mit. Konzentrationen von 0,1 bis 10Gew.-% in Leitungswasser z. B. durch 40 
Schutteln oder Riihren eintragen und ergab dabei hbmogene Dispersionen (Spritzbruhen), die sowohl gegen Sedimenta- 
tion des Wirkstoffes als au erf Aufrahmung einer Olphase mehr als 3 Tage stabil waren. Die gute Dispersionstabilitat der 
Spritzbruhen wurde auch unter der Bedingung fortlaufender Scherung und Urnpurnpen gewahrt. 

[0103] Diese Feststoffpraparation war deshalb besonders geeignet. zur Ausbringung mittels landwirtschaftlich ublichen 
Spritzgeraten bei gleichzeitig guter okologischer Vertraglichkeit und hoher biologischer Wirksamkeit. 45 

Beispiel 4 

Praparation auf Basis eines organischen bioaktiven Wirkstoffes 
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bekannt aus WO-A-97-271 89 (Komponente a) 65 
66,7 Teile des wassrigen Tragermedi urns (Komponente c) auf Basis der 15%igen wassrigen Losung (pH 7) eines ober- 
flachenaktiven Mittels (Komponente jjj) auf Basis eines ionisch modifizierten Phenol/St.yrolpolyglykolether der Formel „ 
(T) hergestellt wie in Beispiel 10, von DE-A-198 01 759 offenbart. und 
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ganischen Tragermediums bis auf 10 m/s Umfangsgeschwindigkeit steigemd in 
60,4 Teile obiger wassrigen Suspension 

30 1 Teile eines organischen Tragermediums (Komponente b) bestehend aus 

'tiZZ (Ko m pc„ ra « U, ,„ Ko mP o r j. b» - M. von M^i -P— 

mil im statistischen Mittel 3 Mol Einheiten Ethylenoxid pro Mol Laurylalkohol 

Patentanspruche 



1. Feststoffpaparationen enthaltend 

10 g/1, insbesondere > 100 g/1 bei 20°C besitzt und ^..^ 

Sche Dichte (g/S die dem 0,90 bis l.lfachen, vorzugsweise dem 0,95 bis l,05fachen and insbesondere den, 

532S!£S=S ^^Fd^E^ - das o.anische T^rmedium der 

•"TSl. ein organises Losungsmittel mit einem Siedepunk, > 100°C, das in Wasser eine LMichkeit 

T^SiS^^SSSS^ svnthetisches oberflachenaktives Mine., das in dem L6sungsmittel(i) eine 
SsSfe von > 10 gA vorzugsweise > 100 g/1 bei 20°C besitzt und in Wasser tew dem wassngen Trager- 
c) eine Lds.ichkeit von < 1,0 g/1, insbesondere < 0,1 g/1 bei 20°C beat* enthalt. 

5 ^rr^ » ^ bis iocew - % der festen phase 

0, bis 60 Cew,* des organ.schen Tr, 
permediums (KoniDonente b) bezogen auf die Feststoffpraparation und 

^^TmoS. bevorzugt 1 bis 90 Gew,% des wassrigen Tragermediums (Komponente c) bezogen 
ttS^SXS^ 0,1 bis 60 Gew,% des Dispergiermiuels (Komponente d) bezogen auf den 
Feststoff der Komponente a). 
55 6. Feststoffpraparationen, enthaltend 

d) se Jbenenfalls ein Dispen-iermittel fur die feste Phase in dem organ.schen Tragermedium 
WobeLd!! : obeShena ktl ve MiUe. des wassrigen Tragermediums c) ausgewah.t w.rd aus der Gruppe ffll) b» 

, Oxalkvlierunespcodukie die durch Alkoxylierung mil Ethylenoxid oder Propylenoxid von Kondensati- 
IprSuE S2SS^* nwenWtfg-? Aroma.en mit Fprma.dehyd und NH-funkt.one.len Gruppen 

Sfwasirltliche anorsanische Salze, insbesondere Borate, Carbonate, Silikate, Sulfate Sulfite, Selenate, 
^JS!!S^^3^ Nitrate und Aluminate der Alkali- und Erdalka.imetalle und anderer Metalle, 
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65 erhaltlich sind 

jjj2) Wasserlc 
Chloride, Rue 
sowie Ammonium; 
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11)3) Polymere, auf§^^Tt aus wiederkehrenden Succinyl-Einheiten, insbesoi^^H^olyasparaginsaure; 

jjj4) Alkylolamide, Aminoxide, Alkylpolyglykoside, sowie Umsetzungsprodukte von Alkylenoxiden mil al- 
kylierbaren Verbindungen, wie z. B. Fettalkoholen, wobei das Alkoxylat bevorzugt wenigstens eine Propylen- 
oxid-Einheit enthalt; Fettaminen, wobei das Alkoxylat bevorzugt wenigstens eine Propylenoxid-Einheit ent- 
halt; Fettsauren, wobei das Alkoxylat wenigstens eine Propylenoxid-Einheit enthalt; Phenolen, Alkylpheno- 
len, wobei das Alkoxylat wenigstens eine Propylenoxid-Einheit enthalt; Carbon saureamiden und Harzsauren; 
jjj5) oxalkylierte Acetylendiole und -glykole sowie oxalkylierte Phenole, insbesondere Phenol/Styrol-Poly- 
glykolether r der Formel I) und/oder II) worin n eine Zahl von 14 bis 120 bedeutet oder entsprechend ionisch 
modifizierte Phenol/Sty rol-Polyglykolether der Formel I) oder II). 

jjj6) nichtionische polyrnere oberflachenakuve Mittel aus der Gruppe der Homo- und Copolymerisate, Pfropf 
und Pfropfcopolymerisate sowie statistische und lineare Blockcopolymerisate, insbesondere wasserlosliche 
Block- und Blockcopolymere auf Basis von Ethylen- und/oder Propylenoxid und wasserlosliche Block- und 
Blockcopolymere von Ethylen- und/oder Propylenoxid auf bifunktionellen Aminen. 

jQj7) anionische oberflachenaktive Mittel aus der Gruppe der Alkylsulfate, Ethersulfate, Ethercarboxylate, 
Phosphatester, Sulfosuccinatamide, Paraffinsulfonate, Olefinsulfonate, Sarcosinate, Isothionate und Taurate. 
jjj8) anionische oberflachenaktive Mittel aus der Gruppe der sog. Dispergiermittel, insbesondere Kondensati- 
onsprodukte, die durch Umsetzung von Naphtholen mit Alkanolen, Anlagerung von Alkylenoxid und minde- 
stens teilweiser Uberfuhrung der terminalen Hydroxygruppen in Sulfogruppen oder Halbester der Malein- 
saure, Phthalsiiure oder Bernsteinsaure erhaltlich sind, Sulfobemsteinsaureester, Alkylbenzolsulfonate, sowie 
Salze der Polyacrylsauren, Polyethylensulfonsauren, Polystyrolsulfonsaure, Polymethacrylsauren, Polyphos- 
phorsauren. * 

jjj9) ligninische Verbindungen, vor allem Ligninsulfonate, z. B. solche, die nach dem Sulfit- oder Kraft- Ver- 
fahren gewonnen werden. Vorzugsweise handelt. es sich urn Prbdukte, die zum Teil hydrolysiert oxidiert, pro- 
poxyliert., sulfoniert, sulfomethyliert oder disulfoniert und nach bekannten Verfahren fraktioniert werden, z. B. 
nach dem Molekulargewichf. oder nach dem Suifonierungsgrad. Auch Mischungen aus Sulfit- und Krafdignin- 
sulfonaten sind gut wirksam. Besonders geeignet sind Ligninsulfonate mit einem durchschnittlichen Moleku- 
iargewicht von groBer 1000 bis 100 000, einem Gehalt an aktivem Ligninsulfonat von mindestens 80% und 
vorzugsweise mil niedrigern Gehalt an mehrwertigen Kationen. Der Suifonierungsgrad kann in weiten Gren- 
zen variieren. 

yj 1 0) amphotere oberflachenaktive Mittel wie Betaine und Ampholyte, insbesondere Glycinate, Propionate 
und Imidazoline. 

7. Feststoffpraparationen gemaB Anspruch 1 oder 6, dadurch gekennzeichnet, dass das oberflachenaktive Mittel 
des wassrigen Tragermediurns der Komponente c) oxalkylierte Phenole, insbesondere Phenol/Styrol-Polyglykolet- 
her der Formel I) und II) oder entsprechend ionisch modifizierte Phenol/Styrol-Polyglykolether^sind 




0-(-CH— CH-0-)„-H (I) 
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(CH— CH-0-) n -H 
R 18 



(II), 



—I 2 



in denen 

R 15 Wasserstoff oder C1-C4- Alky 1 bedeutet, 
R 16 fur WasserstofY oder CH 3 steht, 

R 17 Wasserstoff, C 4 -C 4 -Alkyl, Ci-C 4 -Alkoxy, C r C 4 -Alkoxycarbonyl oder Phenyl bedeutet, 
m eine Zahl von 1-4 bedeutet, 
n eine Zahl von 14-120 bedeutet, 

R 18 fur jede durch n indizierte Einheitgleich oder verschieden ist. und fur Wasserstoff, CH 3 oder Phenyl steht, wobei 
irn Falle der Mitanwesenheit von CH 3 in den verschiedenen -(-CH 2 -CH(R 18 )-0-)-Gruppen in 0 bis 60% des Ge- 
samtwertes von n R 18 fur CH 3 und in 100 bis 40% des Gesamtwertes von n R !K fur Wasserstoff steht und wobei im 
Falle der Mitanwesenheit von Phenyl in den verschiedenen -(-CH 2 -CH(R 18 )-0-)-Gruppen in 0 bis 40% des Gesamt- 
wertes von n R 18 fur Phenyl und in 100 bis 60% des Gesamtwertes von n R 18 fur Wasserstoff steht. 
8. Verfahren zur Herstellung der Feststoffpraparationen gemaB Anspruch 1 oder 6, in dem der jeweilige Feststoff 
(a) in dem organischen Tragermedium (b) feinverteilt (dispergiert.) und gegebenenfalls stabilisiert wird, und gege- 
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dem pharmazeutischen Gebiet. 
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